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(57) Abstract 

A method for producing low-dust stabiliser systems for thermal stabilisation of PVC, whereby said stabiliser systems consist of the 
following components: (ai) stabilisers, (a2) lubricating agents, and (33) optionally other additives. The invention is characterised in that the 
components at, 82 and optionally a3 are homogeneously mixed by a suitable device (Vi) and are then pressed into granulates or cast by 
means of a suitable device (V2). 

(57) Zusammenfassung 

Verfahren zur Herstellung von staubarmen Stabilisator-Systemen zur thermischen Stabilisiemng von PVC. wobei die Stabil- 
isator-Systeme enthalten als Komponenten (aO Stabilisatoren, (aj) Gleitmittel und to) gegebenenfalls weiterc Zusatze, dadurch gelcennze- 
ichnet, daB die Komponenten aj, a2 und gegebenenfalls a3 mittels einer geeigneten Vorrichtung (Vj) homogen vermischt und anschlieBend 
mittels einer geeigneten Vorrichtung (V2) zu Granulaten gepreBt oder gegossen werden. 
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verfahren zur Herstellung von staubarmen Stabilisatorsystemen zur 
thermischen Stabilisierung von PVC 

5 Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung staubarmer 
Stabilisator- Systeme zur thermischen Stabilisierung von PVC. 
Weiter betrifft die Erfindung PVC - S tabilisator -Granulate , welche 
10 nach dem erf indungsgemafien Verfahren hergestellt werden sowie die 
Verwendung dieser Granulate zur thermischen Stabilisierung von 
PVC . 

Zur Herstellung von Stabilisator- Systemen zur thermischen Stabi- 

15 lisierung von PVC (im folgenden zur Vereinf achung als PVC-Stabi- 
lisatoren bezeichnet) werden die Ausgangskomponenten ublicher- 
weise gemischt und anschliefiend in der Regel zu Granulaten mit 
unterschiedlichen Grofien und Geometrien geformt. Zur Durch - 
mischung der Stabilisatorkomponenten wie auch zur Formgebung des 

20 S tabilisators bedient man sich hierbei ublicherweise kommerziell 
verfugbarer Vorrichtungen, wie z.B. Mischern und Kompak tier aggre- 
gates SolchermaBen erhaltliche PVC-Stabilisator-Granulate weisen 
jedoch gewisse Nachteile auf . So sind die Komponenten des Stabi- 
lisator-Granulats oftmals nicht ausreichend homogen durchmischt, 

25 was sich auf die Einarbeitung in das PVC negativ auswirkt, z.B. 
wird eine gleichmaBige Verteilung der Stabilisatorkomponenten im 
Kunststoff erschwert , und der EinarbeitungsprozeB ist oftmals 
nicht reproduzierbar durchzuf uhren, was zu Problemen etwa bei der 
Extrusion von solchermaBen stabilisierten PVC-Massen zu PVC- Form - 

30 teilen f uhren kann. 

Weiter weisen die ublicherweise erhaltlichen Stabilisator -Granu- 
late entweder eine zu geringe Oder eine zu hohe Festigkeit auf. 
Im ersteren Fall mufi dem erhdhten Feinanteil hinsichtlich Staub- 

35 explosionsgef ahr und/oder Axbeitsplatzhygiene durch teils auf wen - 
dige Vorkehrungen, beispielsweise seitens der PVC-Verarbeiter, 
Rechnung getragen werden, in letzterem Fall wird u.U. die Ein- 
arbeitung des PVC -S tabilisators erschwert mit der Folge, daB die 
Verarbeitung der stabilisierten PVC-Massen kaum Oder nicht mog- 

40 lich und/oder die thermische Stabilisierung der PVC-Massen bei 
der Verarbeitung durch ungleichmaBige Verteilung des PVC -Stabili- 
sator s im Kunststoff nicht Oder nur in unbef riedigendem Umfang 
gegeben ist. 



45 
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Es wurde nun gefunden, daB die Herstellung von staubarmen Stabi- 
lisator-Systemen zur thermischen Stabilisierung von PVC, wobei 
die Stabilisator-Systeme enthalten als Komponenten 

5 (ai) Stabilisatoren, 

(a2) Gleitmittel und 

(a^) gegebenenf alls weitere Zusatze, 

10 

in vorteilhaf ter Weise gelingt, wenn die Komponenten a2 und 
gegebenenf alls a3 mittels einer geeigneten Vorrichtung V x homogen 
vermischt und anschliefiend mittels einer geeigneten Vorrichtung v*2 
zu Granulaten gepreBt Oder gegossen werden. 

15 

Bevorzugt werden im erf indungsgemaBen Verfahren als Vorrichtung V x 
Einschneckenextruder, Zweischneckenextruder , synonym auch als 
Doppelschneckenextruder bezeichnet, oder Mehrschneckenextruder , 
synonym auch als PI anetwalzenext ruder bezeichnet, verwendet. 

20 Doppelschneckenextruder als Vorrichtung Vi konnen kommerziell 
beispielsweise von den Firmen Berstorff , Leistritz, Werner & 
Pfleiderer sowie APV bezogen werden. Planetwalzenextruder als 
Vorrichtung Vi werden kommerziell z.B. von den Firmen Berstorff 
und Entex vertrieben. Durch Verwendung der genannten Aggregate 

25 als Vorrichtungen Vx laBt sich eine innige und homogene Durch - 
mischung der in iiblicher Weise vorgemischten Komponenten a. x , a 2 
und gegebenenf alls a3 des PVC-Stabilisators erreichen. Je nach Re- 
zeptur des PVC-Stabilisators, d.h. je nach chemischer Natur sowie 
Anteil der Komponenten ai, a2 und gegebenenf alls a3, erreicht man 

30 in diesen Aggregaten durch Eigenf riktion, und somit ohne auBere 
Warmezufuhr, Massetemperaturen bis zu etwa 50 bis 60°C. Erfolgt 
eine Warmezufuhr von auBen, so sollte eine Massetemperatur von 
etwa 160°C nicht uberschritten werden, um eine zu starke Schadi- 
gung des PVC-Stabilisators zu vermeiden. 

35 

Ein wichtiges wei teres Kriterium fur die Vermischung der Kompo- 
nenten ai, a 2 und gegebenenf alls a 3 in der Vorrichtung V x sowie in 
den bevorzugt zu verwendenden Einschnecken- , Doppelschnecken oder 
Planetwalzenextrudem ist neben der Massetemperatur auch die Ver- 

40 weilzeit. Massetemperaturen bis zu ca. 160°C oder sogar hdher kon- 
nen dann toleriert werden, wenn eine entsprechend kurze Verweil- 
zeit bei der jeweiligen Temperatur gewahrleistet" ist. Es muB 1 da- 
bei jedoch im Auge behalten werden, daB wiederum zu kurze Ver- 
weilzeiten zu einer nicht ausreichenden Durchmischung der Kompo- 

45 nenten ai, a 2 und gegebenenf alls a 3 fuhren konnen. Die genaue Ba- 
lance zwischen Massetemperatur und Verweilzeit unter Berucksich- 
tigung der erf order lichen Durchmischung der Stabilisatorkomponen- 
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ten laBt sich in der Regel durch wenige Vorversuche ermitteln. 
Ublicherweise erhalt man bei Verwendung der bevorzugten Vorrich- 
tungen Vi, also den Einschnecken - , Doppelschnecken- oder Planet- 
wal zenext ruder n, und bei Masse temperaturen von ca. 3 0 bis 16Q°C 
bei Verweilzeiten von wenigen Minuten ausreichend homogen durch - 
mischte PVC-Stabilisatoren (bzw. nicht granulierte Stabilisator- 
mischungen) , welche in ihrer Stabilisierungswirkung nicht nen- 
nenswert beeintrachtigt sind. 



10 Die Gute der Durchmischung der Komponenten sowie die Reproduzier- 
barkeit der Durchmischung laSt sich in vorteilhaf ter Weise 
mittels Dif f erentialthermoanalyse (DTA) oder Dif ferential - Scan - 
ning-Calorimetry (DSC) abschatzen. Wahrend mehrere gieiche, gut 
durchmischte Proben der nach dem erf indungsgemafien Verfahren er- 

15 haltlichen Stabilisatormischungen, also Proben, welche Vorrich- 
tung V x passiert haben und gegebenenf alls bereits zu Granulaten 
geformt wurden, identisches oder nahezu identisches triermisches 
Verhalten zeigen, findet man bei ublicherweise herges tell ten Pro- 
ben sowie daraus geformten Granulaten erhebliche Streuungen im 

20 thermischen Verhalten. Dies hat auch negative Auswirkungen auf 
die sogenannte Farbhaltung, d.h. mit ublichen stabilisatoren ad- 
ditivierte PVC-Massen zeigen bei thermischer Belastung eine fruh- 
zeitige und unerwunschte Verfarbung. 

25 1st im AnschluB an die Durchmischung der Komponenten mittels Vor- 
richtung V lr bevorzugt mittels Einschnecken-, Doppelschnecken- 
oder Planetwalzenextruder, ein GieBen des PVC-Stabilisators zu 
Granulaten, wie z.B. Pastillen, vorgesehen, so stellt man 
vorzugsweise Masse tempera turen in der Vorrichtung Vi von 60 bis 

30 160°C, besonders bevorzugt von 80 bis 130°C ein. Die fur die je- 
weilige PVOStabilisatormischung geeignete Temperatur ist im Ein- 
zelfall naturlich wiederum von der entsprechenden Rezeptur abhan- 
gig. Die aus der Vorrichtung Vi extrudierte PVC- Stabilisatormasse 
besitzt dann eine Korisistenz, welche die Herstellung eines Stabi- 

35 lisator -Granulats durch VergieBen mittels einer Vorrichtung V2 er- 
moglicht. Als solch eine Vorrichtung V^ kommt beispielsweise ein 
Rotof ormer® in Frage, welcher kommerziell von der Firma Sandvik 
bezogen werden kann. In diesem Aggregat wird die aus der Vorrich- 
tung V lf bevorzugt aus einem Einschnecken- , Doppelschnecken- oder 

40 Planetwalzenextruder, herausgef uhrte zah- bis duiuif lussige PVC- 
Stabilisatormasse in eine innere, feststehende Trommel geleitet. 
Durch eine aufiere und bewegliche, mit Ldchem versehene Trommel 
kann die Stabilisatormasse uber Offnungen der inneren Walze her- 
ausflieBen und wird gleichzeitig zu Tropfen portioniert. Diese 

45 Tropfen werden auf eine Kuhl vorrichtung abgelegt, welche 

ublicherweise aus einem Metallf orderband besteht. Durch zusatzli- 
che Kuhlung und/oder eine entsprechend lange Kuhlstrecke erkaltet 
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die Stabilisatormasse und die dann erhaltenen Pastillen bzw. Gra- 
nulate lassen sich durch geeignete Abs treif vorrichtungen vom Me- 
tallf orderband entfernen. Durch entsprechende Rezeptureins tellung 
laflt sich das Verhalten der PVC -Stabilisator -Granulate auf der 
5 Kuhlstrecke beeinf lussen. Wichtige Gesichtspunkte sind hierbei 
ein gutes Abldseverhalten von der Kuhlstrecke (z.B. Metallf order- 
band) sowie eine moglichst vollstandige Ablosung, d.h. ein mog- 
lichst geringer Verbleib von Stabilisatorresten auf der Kuhl- 
strecke (z.B. Metallf orderband) . Der Kuhlvorgang hangt u.a. von 

10 der Lange der Kuhlstrecke und Geschwindigkeit des Fordermediums 
{z.B. Metallf orderband) ab und dauert in der Regel wenige Minu- 
ten. Sofern notig oder gewunscht lafit sich dieser Abkuhlvorgang 
durch entsprechende zusatzlichs Kuhlung (z.B. Kuhiung des Metall- 
f orderbandes, Anblasen des Stabilisator -Granulats mit einem Kuhl - 

15 geblase) beschleunigen. 



Eine weitere Moglichkeit der Granulierung besteht darin, die zah- 
bis dunnflussige PVC- Stabilisatormasse durch Ein- oder Mehrloch- 
diisen in Form eines Stranges bzw. Strangbundels aus der Vorrich- 
20 tung Vi herauszupressen und mittels Kopf granulierung zu zerteilen. 
Vorteilhaft werden diese "Tropfen" dann auf einer Kuhlstrecke, 
z.B. ein ebensolches, bereits oben genanntes Metallf orderband, 
ausgehartet . 



25 1st im Anschlufi an die Durchmischung der Komponenten ai, a2 und 
gegebenenfalls a 3 des PVC -Stabilisators mittels Vorrichtung v x , 
bevorzugt mittels Einschnecken- , Doppelschnecken- oder Planetwal- 
zenextruder, ein Verpressen des Stabilisators zu Granulaten, wie 
z.B. Tablet ten, vorgesehen, so stellt man vorzugsweise Masse - 

30 tempera turen in der Vorrichtung Vi von 30 bis 60°C, besonders 
bevorzugt von 35 bis 55°C ein. Diese Temperaturen lassen sich 
ublicherweise, ohne aufiere Heizung, allein durch Eigenf riktion 
der Stabilisatormischung erreichen und hangen im Einzelfall na- 
turlich wiederum von der speziellen Rezeptur der Stabilisator- 

35 mischung sowie von den geometrischen Gegebenheiten der Vorrich- 
tung V x ab. Aufgrund der niedrigeren Masse temp era turen lassen 
sich, z.B. im Hinblick auf eine innige und homogene Durchmischung 
der Stabilisator -Komponenten, die Verweilzeiten in der Vorrich- 
tung V x gegenuber der Verfahrensweise bei hdheren Masse - 

40 temperaturen erhdhen. Da andererseits moglichst hohe Durchsatze 
an Stabilisatormischung durch die Vorrichtung Vx wunschenswert 
sind, wird man einen - Kompromifi zwischen* Verweilzeit (und damif 
Durchmischung) und Durchsatz suchen. Die hierzu fur eine gegebene 
Rezeptur der Stabilisatormischung bendtigten Vorversuche lassen 

45 sich jedoch von einem Fachmann routinemaflig durchfuhren. 
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Die aus der Vorrichtung V\, bevorzugt einem Einschnecken- , Doppel- !■ 
schnecken- oder Planetwalzenextruder , herausgef uhrte Stabili- 
satormischung mit der oben genannten niedrigeren Massetemperatur 
besitzt dann eine Konsistenz, welche die Herstellung eines Stabi- 
5 lisator-Granulats durch Kaltgranulierung mitt els einer Vorrich- 
tung V2 ermoglicht. Solche Vorrichtungen konnen beispielsweise 
Granulatoren sein, die kommerziell von den Firmen Dreher, Rieter 
oder Scheer angeboten werden. 

10 Die erf indungsgemafi herges tell ten, staubarmen PVC-Stabilisator- 
Granulate konnen im AnschluB an die mittels Vorrichtung V 2 be- 
wirkte Formgebung in Sacke oder Big -Bags verpackt werden und 
zeichnen sich u . a . durch eine hcrvcrr agenda Lagers tabili tat aus, 
die vor allem durch eine geringe Tendenz der Stabilisator-Granu- 

15 late zur Ausbildung von Verbackungen in Erscheinung tritt. Gerade 
dieses Vernal ten ist auch unter dem Aspekt einer Bevorratung die- 
ser Granulate in Silos oder ahnlich groBraumigen Behaltnissen von 
eminenter Wichtigkeit. 

20 Beansprucht werden im Rahmen dieser Erfindung daher auch solche 
PVC -Stabilisator -Granulate, die man nach dem erf indungsgemaBen 
Verfahren erhalt, 

Weiter wird erf indungsgemafi die Verwendung dieser verf ahrensgemafl 
25 erhaltlichen PVC-Stabilisa tor -Granulate zur thermischen Stabili- 
sierung von PVC beansprucht. 

Als Komponente a x der erf indungsgemaBen PVC -Stabil isa tor -Granulate 
kommen in Betracht Stabilisatoren, ausgewahlt aus den Gruppen: 

30 

Salze von Fettsauren: Ublicherweise werden die entsprechenden 
Natrium-, Kalium- , Magnesium-, Calcium-, Barium-, Zinn- , 
Zink-, Cadmium- und/oder Bleiverbindungen eingesetzt, wobei 
den beiden letzteren Verbindungen, gerade 'im Hinblick auf 

35 okologische und toxikologische Aspekte, geringere Bedeutung 

zukommt. Diese beiden letzteren Verbindungen konnen aber in 
speziellen Rezepturen durchaus noch Anwendung f inden. Als 
•Fettsauren kommen ublicherweise in Betracht Ce* bis C3o*Car- 
bonsauren rait gerader Kohlenstof f zahl , wie z.B. Capronsaure 

40 (Cg) , Caprylsaure (Cs) , Caprinsaure (C10) , Laurinsaure (Ci 2 ) , 

Myristinsaure (C14) , Palmitinsaure (Ci6> Stearinsaure (Ci 8 ) , 
Aradinsaure (C 2 6>» Behensaure (C22) / Lignocerinsaure tC24) / 
Cerotinsaure (C26) und Melissinsaure (C30) - Vorzugsweise wer- 
den die Salze der technischen Carbonsaure eingesetzt, so daB 

45 ublicherweise neben dem betreff enden Carbonsauresal2 auch 

noch Anteile der Salze der niedrigeren oder hoheren, homolo- 
gen Carbonsauren in Mischung vorliegen. Besonders bevorzugt 
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kommen die Salze der technischen Carbonsauren Laurinsaure und 
Stearinsaure (letztere enthalt typischerweise etwa 40 Gew.-% 
Palmitinsaure) zur Verwendung . Bevorzugt werden die Fettsau- 
resalze von Barium, besonders bevorzugt von Calcium und Zink 
5 eingesetzt. Dement sprechend werden bevorzugt die Laurin- und 

Stearinsauresalze des Bariums, besonders bevorzugt die Lau- 
rin- und Stearinsauresalze des Calciums und Zinks verwendet. 



Antioxidantien: Hier kommen in Betracht Derivate von (substi- 
10 tuierten) Phenolen oder Hydrochinonen, beispielsweise die 

folgenden: 

4-tert-Butylbrenzcatechin, Methoxyhydrochinon, 2,6-Di-tert- 
butyI-4-ir.ethylphenoi, n-Octadecyl-fi- (3 , b-di-tert-butyl- 

4- hydroxyphenyl) -propionat, 1, X, 3 -Tris- ('2-methyl-4-hydroxy- 
15 5-tert-butylphenyl) -butan, 1 , 3 , 5-Trimethyl-2 , 4 , 6-tris- 

(3 , 5-di-tert-butyl-4-hydroxybenzyl) -benzol, 1,3, 5-Tris- 
(3 , 5-di-tert-butyl-4-hydroxybenzyl) -isocyanurat, 1,3, 5-Tris- 
tfi- (3 , 5-di-tert-butyl-4-hydroxyphenyl) -propionyloxyethyl-iso- 
cyanurat, 1, 3, 5-Tris- {2, 6-dimethyl- 3-hydroxy-4-tert-butyl- 
20 benzyl) -isocyanurat oder Pentaerythrit-tetrakis- (S- (3 , 5-di- 

tert-butyl-4-hydroxy-phenyl) -propionat] . 

Weiter kommen in Betracht Derivate der (substituieren) Zimt- 
saure, wie z.B. Pentaerythrit-tetrakis- {3, 5- di-tert-bu - 
25 tyl -4 -hydroxycinnamat) , oder auch Derivate des Isocyanurats , 

wie z.B. Tris- (2 -hydroxyethyl) -isocyanurat. 

Die genannten Verbindungen wie auch weitere Antioxidantien, 
welche erf indungsgemaB als Komponente ai eingesetzt werden 
30 konnen, sind kommerziell u.a. von den Firmen GE Plastics, 

Ciba, ICI, Hoechst, Great Lakes und BASF erhaltlich und kon- 
nen sowohl alleine als auch in Mischung eingesetzt werden. 

Phosphite: Hier kommen in Betracht Trialkyl-, Triaryl-, Dial- 
35 kylaryl- und Diarylalkylphosphite, wie z.B. Trimethyl- 

phosphit, Triethylphosphit, Triphenylphosphit , Dimethylphe- 
nylphosphit, Diethylphenylphosphit , Diphenylmethylphosphit , 
Diphenylethylphosphit und Tris - (nonylphenyl) -phosphit aber 
auch Phosphite wie z.B. Distearyl -pentaerythritol -diphosphit 
40 {z.B. als Doverphos® S-680 oder Doverphos® S-682 kommerziell 

von der Fa. Dover, Ohio, erhaltlich), Bis - (2 , 4 -di - tert-butyl - 
phenyl) -pentaerythritol -diphosphit, Bis- (2, 4 -dicumylphe-^ 
nyl) -pentaerythritol -diphosphit (z.B. als Doverphos® S-9228 
kommerziell von der Fa. Dover, Ohio, erhaltlich) und 
45 Tris- (2,4 -di-tert- butylphenyl) -phosphit (z.B. als Doverphos® 

5- 480 kommerziell von der Fa. Dover, Ohio, erhaltlich) . Die 
erstgenannten Phosphite sind kommerziell u.a. von Ciba er- 
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haltlich und enthalten of tmals geringe Mengen von Aminen, wie 
z.B. Triisopropanolamin, zur Stabilisierung . Die genannten 
Phosphite konnen sowohl alleine als auch im Mischung mitein- 
ander eingesetzt werden. 

Diketone: Hier kommen in Betracht Verbindungen wie Dibenzoyl - 
methan, Acetylaceton, Stearoyl -benzoyl -methan sowie deren 
Aluminium- , Zink-, Magnesium- und/oder Calciumsalze, wobei 
bevorzugt, wegen der geringeren Fluchtigkeit , die Salze Oder 
auch Mischungen der Salze eingesetzt werden, was bevorzugt 
auf das Acetylaceton zutrifft. 

Hydrotalkite: Unter dies er 5 6 z e i elm uncj sind im weiteren Sinne 
Verbindungen des f ormelmafiigen Aufbaus " 

ii in 

Mi- X M X (OH) 2 (An-)jf - m H 2 0 

n 

zu verstehen, worin M 11 und M 111 fur zwei- bzw. dreiwertige 
Kationen M und A n ' fur Anionen A mit n-facher negativer Ladung 
stehen. Die Variablen x und m nehmen ublicherweise Werte von 
0 < x < 0,67 und 0,40 < m < 0,80 ein. Bevorzugt werden Hydro - 
talkite eingesetzt, welche als zwei- bzw. dreiwertige Kat- 
ionen Magnesium bzw. Aluminium und als Anion das Carbonat-Ion 
enthalten. Solche bevorzugt zu verwendenden Hydrotalkite sind 
beispielsweise in der Patentschrif t DE 30 19 632 beschrieben. 
Neben der in dieser Schrift beschrieben en Verwendung von Hy- 
drotalkiten mit spezifischen Oberflachen nach BET von 
< 30 m 2 /g kommt jedoch erf indungsgemaB auch die Verwendung 
solcher Hydrotalkite mit hoheren Oberflachen in Frage. 

Zeolithe: Hier kommen in Betracht Verbindungen, wie z.B. Wes* 
salith®P und Wessalith®NAP, die von Degussa kommerziell ver- 
trieben- werden . 

Alkohole, Polyole: Hier kommen in Betracht monof unktionelle 
Alkohole mit 4 bis 30 C-Atomen und Polyole mit 4 bis 30 C- 
Atomen, welche zwei bis acht Hydroxylgruppen enthalten. 
Beispielsweise sind diese die Verbindungen Butanol, Pentanol, 
Hexanol, 2 -Ethylhexanol , Octanol, Decanol, Dodecanol, Lauryl- 
alkohol, Stearylalkohol, Butandiol, Hexandiol, Dodecandiol 
sowie deren Isomere, die sich aus~ der' unterschiedlichen Stel-' 
lung der Hydroxylgruppe bzw. der Hydroxylgruppen im Molekul 
ergeben, sowie die Mischungen der Isomeren gleicher Kohlen- 
stoffzahl miteinander sowie die Mischungen mit den anderen 
Monoolen oder Diolen Oder deren Isomerenmischungen . In Be- 
tracht kommen weiter Trimethylolethan (2 -Hydroxmethyl -2 - 
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methyl - 1 , 3 -propandiol) , Trimethylolpropan (2 -Ethyl - 2 -hydroxy- ! - 
methyl - 1 , 3 -propandiol) , Glycerin sowie Pentaerythrit alleine, 
in Mischung untereinander oder in Mischung mit den vorher ge- 
nannten Monoolen und/oder Diolen und/oder deren Isomeren- 
5 mischung en. 



Costabilisatoren: Hier kommen vor allem in Betracht epoxid- 
gruppenhaltige Verbindungen, wie z.B. epoxidiertes Sojaol. 
Weiter konnen jedoch auch andere Verbindungen eingesetzt wer- 
10 den, die durch Epoxidierung von ungesattigten Fetten, Fett- 

sauren oder Fettalkoholen erhalten werden und ublicherweise 
in der Kunststof f verarbeitung/Kuns ts tof f stabilisierung 
Verwendung finden. 

15 Die Komponente ai kann hierbei aus einem Stabilisator einer der 
genannten Gruppen, aus einer Mischung von Stabilisatoren einer 
der genannten Gruppen oder aus einer Mischung von jeweils einem 
oder mehreren Stabilisatoren aus verschiedenen der genannten 
Gruppen bestehen. 

20 

Als Komponente a2 der erf indungsgemaBen PVC- Stabilisator-Granulate 
kommen in Betracht Gleitmittel ausgewahlt aus den Gruppen: 



Innere Gleitmittel: Diese Substanzen dienen sowohl der 
25 Einstellung der rheologischen Eigenschaf ten im Masseinneren 

("Bulk") der Stabilisatormischung wahrend der Durchmischung 
in der Vorrichtung Vx als auch der Einstellung der rheolo- 
gischen Eigenschaf ten im Masseinneren ("Bulk") der Mischung 
aus PVC -Stabilisator und PVC bei der spateren Einarbeitung 
30 des Stabilisators bei dem PVC-verarbeitenden Betrieb. Solche 

inneren Gleitmittel sind dem Fachmann ublicherweise bekannt. 
Als solche dienen und werden im Rahmen der Erfindung bevor- 
zugt verwendet gehartetes Rizinusol, Diester aliphatischer 
oder aromatischer Dicarbonsauren mit C4- bis C3o-Alkanolen, 
35 wie beispielsweise Loxiol® G 60 oder Loxiol® G 61, wobei es 

sich hierbei um kommerziell erhaltliche Diester gesattigter 
Fettalkohole handelt (Fa. Henkel) , oder Dioctylphthalat oder 
Distearylphthalat (z.B. unter Loxiol® G 53 von Henkel 
erhaltlich) . 

40 

AuBere Gleitmittel: Diese Substanzen dienen sowohl der 
Einstellung der Flieffeigenschaf ten der Stabilisatbnrlischung 
im Kontaktbereich zu den Oberflachen der Vorrichtung Vi als 
auch der Einstellung der FlieBeigenschaf ten der Mischung aus 
45 Stabilisator und PVC zu den Oberflachen des entsprechenden, 

beim PVC-verarbeitenden Betrieb verwendeten Aggregats (z.B. 
ein Extruder, mit welchem PVC-Formteile hergestellt werden) . 
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Auch diese aufieren Gleitmittel sind dem Fachmann ublicher- 
weise bekannt. Im Rahmen der Erfindung werden bevorzugt 
verwendet homopolymere Polyethylen-Wachse mit einem mittleren 
Molekulargewicht von 2000 bis 10 000, vorzugsweise 3000 bis 
5 8000, copolymere Polyethylen-Wachse von Ethyl en mit Vinyl - 

acetat (VAC) mit einem VAC-Gehalt von 2 bis 30 Gew. 
vorzugsweise 5 bis 20 Gew.-%, und einem mittleren Molekular- 
gewicht von 2000 bis 10 000, vorzugsweise 3000 bis 8000, 
homopolymere Polypropylen-Wachse mit einem mittleren Moleku- 
10 largewicht von 2000 bis 10 000, vorzugsweise 3000 bis 8000 

und copolymere Polypropylen-Wachse, die, wie z.B. das Produkt 
P 23 0 der Fa. Hoechst, kommerziell verfiigbar sind. 

Weiter werden bevorzugt verwendet Montansaurewach.se und 

15 Montanesterwachse, erstere kommen vorzugsweise in Form ihrer 

technischen Mischung von C24 - bis C32- Fettsauren, letztere 
vorzugsweise als Mischung der entsprechenden Fettsaure-Glyce- 
ride zur Verwendung, sowie die entsprechenden teilverseif ten 
Montanesterwachse. Bevorzugt werden weiterhin eingesetzt han- 

20 delsubliche Esterwachse und teilverseif te Esterwachse und 

handelsubliche Paraf f inwachse. Als auBere Gleitmittel konnen 
zudem Fettsauren Verwendung finden sowie deren Ester mit 
Polyolen. Bevorzugte Fettsauren wurden bereits bei den ent- 
sprechenden Fettsauresalzen (als Komponente ai) genannt. Auch 

25 hier werden besonders bevorzugt die technisch verfugbaren 

Fettsauremischungen sowie die Ester solcher Fettsaure- 
mischungen mit Polyolen eingesetzt. Als Polyole kommen hier- 
bei die ebenfalls bereits unter Komponente ai genannten Ver- 
bindungen mit zwei bis acht Hydroxy Igruppen und. 4 bis 30 C- 

30 Atomen in Betracht. Vorzugsweise werden Ester von Polyolen/ 

die bei spiel sweise unter den Markennamen Polyol® T34 oder Po- 
lyol® T442 von der Fa. Perstorp bezogen werden konnen, 
verwendet. Weiter kommen als auBere Gleitmittel in Betracht 
Fettalkohole, hier wiederum bevorzugt die sich aus den ge- 

35 nannten Fettsauren ableitenden Alkohole gleicher Kohlenstoff- 

zahl. Besonders bevorzugt sind die technischen Fettalkohle, 
wie beispielsweise Stearylalkohol (ca. 40 Gew.-% Gehalt an 
Palmitylalkohol) . 



40 In die Gruppe der auBeren Gleitmittel fallen zudem oxidierte 

Polyethylen- und Polypropylen-Wachse mit einer Saurezahl (mg 
K0H/g>- von' 12-28 nach DIN 53 402- und einer Verseifungsfcahl 
(mg KOH/g) von 25-38 nach DIN 53 401, wobei deren Schmelz- 
viskositat bei 140°C zwischen 200 mm 2 /s - ca. 4500 mm 2 /s 

45 liegt, sowie teilweise oder vollstandig epoxidierte Fett- 

alkohole oder Fettsauren, die sich von den ein- oder zweifach 
ungesattigten Cg- bis C30 -Verbindungen ableiten, sowie Deri- 
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vate dieser Alkohole oder Sauren, wie die entsprechenden 
Ester mit aliphatischen oder aroma tischen Mono- oder/und Di - 
carbonsauren bzw. die entsprechenden Ester mit aliphatischen 
C6"C3o _ Alkoholen oder den bereits unter Komponente ai genann- 
5 ten Polyolen. 

Die Wirkung eines Gleitmittels laBt sich oftmals nicht als 
reine "auBere" oder "innere" Wirkung beschreiben. So kann ein 
inneres Gleitmittel teilweise oder ganz die Funktion eines 
10 aufieren Gleitmittels ubernehmen und umgekehrt ein auBeres 

Gleitmittel teilweise oder ganz die Funktion eines inneren 
Gleitmittels ubernehmen. Als grobe Orientierung ist diese 
Klassif izierung jedoch sinnvoll. 

15 Weiter konnen die erf indungsgemaBen PVC - Stabilisator-Granu- 

late als Komponente a2 nur Substanzen aus der Gruppe der in- 
neren oder nur Substanzen aus der Gruppe der auBeren Gleit- 
mittel enthalten, ublicherweise sind jedoch Substanzen aus 
beiden Gruppen zugegen. 

20 

Als Komponente a 3 der erf indungsgemaBen PVC - Stabilisator-Granulate 
kommen gegebenenf alls in Betracht ein oder mehrere weitere Zu- 
satze ausgewahlt aus den Gruppen: 

25 - FlieBhilf sstof f e ("flow-modifier") : Hier werden ublicher- 
weise, und im Rahmen dieser Erfindung bevorzugt, Polymere auf 
Basis von Methylmethacrylat oder Styrolacrylnitril . 

Modif iziermittel/Schlagzahmodif iziermittel ( "impact -modi - 
30 fier") : Als solche Hilf sstof fe werden ublicherweise Oligome- 

re/Polymere auf Acrylat -Basis verwendet, wobei auf deren Ein- 
satz verzichtet werden kann, wenn bereits entsprechend modi- 
fizieres PVC verarbeitet wird. 

35 * Antistatika: Als solche Stoffe werden ublicherweise einge- 

setzt s ticks toff halt ige Fettderivate, nichtionische und/oder 
anionische oberf lachenaktive Verbindungen . 

Fullstoffe: Diese Substanzen dienen beispielsweise der 
40 Einstellung der Konsistenz der PVC-Stabilisator-Mischung t 

vorzugsweise wahrend des Hers tellverfahr ens . Weiter konnen 
sie auch zur Verhinderung des Zusaromenbackens- des Granulats 
zugegeben werden. Hier kommen in Betracht alle ublicherweise 
dem Fachmann vertrauten Stoffe. Bevorzugt wird als Fullstoff 
45 Kreide eingesetzt. 
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UV-Absorber: Sie konnen im Hinblick auf eine gewiinschte UV- 
Stabilisierung des im PVC - verarbeitenden Betrieb her- 
zustellenden PVC -Form tei Is bereits dem PVC - Stabilisator in 
wirksamer Menge zugegeben werden. 

5 

Pigmente: Im Hinblick auf eine von PVC -Verarbeiter beabsich- 
tigte Einfarbung des PVC - Formteils kann dem PVC - Stabilisator 
bereits ein Pigment oder eine Pigmentmischung 2ugegeben wer- 
den. Hier kommen alle handelsublichen Pigmente in Frage, wo- 

10 bei naturlich deren Eigenschaf tsprof il auf die Verwendung des 

PVC-Formteils abgestimmt sein mufi, in welches sie durch Zu- 
gabe des PVC - Stabilisator inkorporiert werden. So mufl 
beispielsweise bei Einsatz dieser Pigmente in PVC -Fens terpro- 
filen eine entsprechende Licht- und Tempera tur ( -wechsel} -Be - 

15 standigkeit uber lange Zeitraume gewahrleistet sein. Natur- 

lich kann solch ein Pigment oder eine solche Pigmentmischung 
zusatzlich im Sinne eines oben angesprochenen Fullstoffs und/ 
oder UV- Absorbers und/oder Antistatikums und/oder FlieBhilfs- 
stoffs wirken. 

20 

Als Pigmente kommen z.B. in Frage solche auf Basis von Titan - 
dioxid (reines oder dotieres, z.B. mit Nickel oder Chrom, Titan- 
dioxid) , Eisenoxid, Bariumsulfat oder Bisamtvanadat sowie 
Perylen-, isoindolin-, Chinophthalon- , Azo-Pyrazolon- , Thioindi- 
25 gio- oder Kupf erphthalocyanin- Pigmente in den handelsublich er- 
haltlichen Farben, chemischen Konstitutionen und Modif ikationen 
entweder alleine oder in Mischung miteinander. 



Die Komponente &i wird ublicherweise in einem Anteil von 30 bis 
30 90 Gew.-%, bevorzugt 40 bis 80 Gew. -%, bezogen auf die Gesamt- 
menge von Komponente a* und a2 eingesetzt. Komponente a2 liegt de- 
mentsprechend in einem Anteil von 10 bis 70 Gew. -%, bevorzugt 20 
bis 60 Gew.-% vor. Soli zusatzlich Komponente a3 zugemischt wer- 
den,.. so liegt diese in einem Anteil von 5 bis 25 Gew*. bevor- 
35 zugt 8 bis 18 Gew. -%, bezogen auf die Gesamtmenge an Kompo- 
nente ai, a2 und a 3 vor. Die Summe der Anteile der Komponenten a x 
und a2 betragt dementsprechend 75 bis 95 Gew.-%, bevorzugt 82 bis 
92 Gew.-%, wobei das gewichtsmaBige Verhaltnis der Komponenten ai 
und a2 zueinander, wie im Falle der Abwesenheit der Komponente aj, 
40 bei 30 : 70 bis 90 : 10, bevorzugt bei 40 : 60 bis 80 : 20 liegt. 



45 
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Pa ten tanspruche 

1. Verfahren zur Herstellung von staubarmen Stabilisator - 

5 Systemen zur thermischen Stabilisierung von PVC, wobei die 

Stabilisator- Systeme enthalten als Komponenten 

(ai) Stabilisatoren, 

10 (a2) Gleitmittel und 

(a3) gegebenenf alls weitere Zusatze, 

dadurch gekennzeichnet , daB die Komponenten aj, a 2 und gegebe- 
15 nenfalls a3 mittels einer geeigneten Vorrichtung V x homogen 

vermischt und anschlieBend mittels einer geeigneten Vorrich- 
tung V 2 zu Granulaten gepreBt oder gegossen werden. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB als 
20 Vorrichtung Vi ein Ein- oder Mehrschneckenextruder verwendet 

wird. 

3. PVC- Stabilisator -Granulate erhaltlich nach dem Verfahren 
gemaB den Anspruchen 1 oder 2. 

25 

4. Verwendung der PVC-Stabilisator-Granulate gemaB Anspruch 3 
zur thermischen Stabilisierung von PVC. 

30 
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40 
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A. KLASSJFIZ1ERUNG DES ANMELDUNGSGEGENST ANDES 

IPK 6 C08J3/22 C08K5/00 C08L27/06 




Nach dor intemationalen PatentkJassrfikatlon (IPK) Oder nach der nattonalen Klassitikation und d«r IPfC 




B. RECHERCHIERTE QEBIETE 


Recherchterter Mlndestpriifstoft (KtasarfikationssysJom und Kla$»4ikat»n3symt90l« ) 

IPK 6 C08K 



Recherchierte abor nicht aim Mindestprulstofl genorende Verofrentttchungen. sowett dies* unterdie recnerchterten Gebiete laflon 



Wahrend d«r intemationalen Recherche konsuttierte elektronische Oatenbank (Name der Oatenbank und evtl. veiwendete Suchbegrifle) 



C. ALSWESENTUCH ANGESEHENE UNTERLAGEN 



Kategorie* 


Bezeichnung der Verdffenttchung. sowed ertorderlich unter Angabe der in eetracht kommenden T&Aq 


Betr. Anspruch Nr. 


X 


DE 29 22 378 A (NEYNABER) 
11. Oezember 1980 

slehe Seite 7, Absatz 1; Anspruch 1 


1-3 


X 


DE 28 27 231 A (ASSOCIATED LEAD) 
11. Januar 1979 

siehe Anspruche 1,3; Abbildungen; 
Beispiele 


1,3,4 


X 


EP 0 565 184 A (ENICHEM) 13. Oktober 1993 
slehe Beispiele 1,5 


1-3 


A.P 


WO 98 01412 A (CHEMSON) 15. Januar 1998 
siehe Anspruche 1,7,8; Beispiele 


1-4 



□ 



Weiter* VerWertSchungen sind der Fortsetzung von FeH C zu 
ertnehmen 



El 



Siene Anhang Palenttamitte 



* Besondere Kategorien von angegebenen VertffenOictiungen 

"A* Vertffertlfchung, die den aJtg*me**m Stand der Techr* defintert. 
aber nicht ab beaonders bedeutsam anzusehon bt 

•£" alteres Dofcumem, das jedoch erst am odor nach dam intemstfonaJen 
Anmeioedaturn veroffentlchl worden ist 

V VerWtertllchung, cto geeignet ist etnen Prtorftatsanspruch zwetettafi er- 
schoinen m tassen. odor durch die das VerMenHJchungsdalurn elner 
anderen im Reeherchenbancnt gen&nnun VorWentltehung betegt warden 
sol Oder die aus einem anderen besonderen Grund angtgeben ist (wie 
ausgefuhrt) 

T>" Veroflentlchung. die sfcfl auf etne mundlicne Oftenbenjng. 

eine Banutzung, «in* Aussteaung Oder andere MaOnahmen be sent 
"p" VerMfentScnung. die vor dem intemationalen Anmetdedatum, aber nach 
dem bearapruchtan PrtorttAtsdatum verMfentftcht worden ts» 



T Spate™ VeroffertScnung. die nach dem jntetnaflonaJen Anmeldedatum 
Oder dem Priorttitsdafum venWientttcht worden ist und ml der 
AnmeUung nicht kottkilert. aondem nur zum Verstandnta d*a der 
Erfindung zugrundetiegenden Prtnzlps odor der Mr zugrundetiegenden 
Theorie angegoben ist 

■X* Veroftantltehung von basonderer Sedeutung: die beAnapruehta Erftndung 
kannalleinautgrunddieser Veroffentilehung nteht ab neu Oder auf 
erl&ndertacher f attgkett beruhend betracntet werden 

•V Vertflentllchung von besonderer Bddeutung (So beejispnjchte Erflndung 
kann richt ate auf erfindertscner Tattgkelt t>eruhond betracntet 
werdan, wenn dfa Verofftntflchung mtt eirwr odar inehreren anderen 
VerorteYitichuhgen dioser Kategone in V«rt>iodung gebrmcht wrd und • 
dtesa Verbtndung fur elnen Fachmann nahefiegand bt 
VefOrtentilcnung. die hlito^ed dersefeen PatenOamiile ist 
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